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Elastomeerimassat ovat erinomainen ja yleisesti kaytetty ratkaisu polymeeripohjaisissa
lddkeannostelutekniikoissa. Elastomeerimassat valmistetaan sekoittamalla polymeerimassan sekaan silikaa,
peroksidia seka erilaisia siloksaaniyhdisteitd. Elastomeerimassojen raaka-ainekoostumusta muokkaamalla
voidaan niiden toimintaa ja rakennetta saadelld halutulla tavalla. Silikonipohjaisten elastomeerimassojen
bioyhteensopivuus mahdollistaa niiden kaytén monenlaisissa ladketeollisuuden sovellutuksissa.

Opinnaytetydn tarkoituksena oli kehittda pienen mittakaavan elastomeerimassojen sekoitusprosessi kayttaen
mallina suuren mittakaavan sekoitusprosessia. Kehitetyn sekoitusprosessin avulla oli tarkoitus valmistaa
sarja raaka-ainekoostumukseltaan vaihtelevia elastomeerimassoja. Sekoitettuja elastomeerimassoja ol
tarkoitus tutkia vertaamalla niiden raaka-ainekoostumusta eli reseptia niiden analysoituihin ominaisuuksiin.

Suuren mittakaavan elastomeerimassojen sekoitusprosessin scale down suoritettin  muokkaamalla
sekoituksissa kaytettdvaa IKA HKD 2.5 massansekoittajaa seka alkuperaista sekoitusprosessia niin, etta
pienen mittakaavan sekoitusprosessin avulla valmistetut elastomeerimassat vastaisivat koostumukseltaan,
ominaisuuksiltaan ja sekoitusolosuhteiltaan (Iamp6, paine) suuren mittakaavan sekoitusprosessin avulla
valmistettuja.

Uuden sekoitusprosessin mukaan sekoitetut koostumuksiltaan vaihtelevat elastomeerimassat analysoitiin
mittaamalla niiden viskositeetti, aktiivisuus ja silloittuminen. Analysoitujen ominaisuuksien ja massan reseptin
valisia korrelaatioita etsittiin.

Alunperin suunniteltu sarja koostumukseltaan vaihtelevia elastomeerimassoja saatiin sekoitettua lahes
kokonaisuudessaan onnistuneesti. Epdonnistuneet massat auttoivat kartoittamaan niita rajoja joita massojen
raaka-ainekoostumuksella on.

Kehitetyn sekoitusprosessin mukaan sekoitetut elastomeerimassat olivat laadultaan hyvia. Massojen
ominaisuuksien analysointi seka korrelaation 16ytyminen analyysitulosten ja massojen koostumusten valilla

osoitti sekoitusprosessin muokkauksen onnistuneen. Kaikki hyvalaatuiset elastomeerimassat siirrettiin
jatkotutkimuksiin
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The mixing of elastomeric compounds and the effect of
formula on properties

Elastomeric compounds are an excellent and commonly used solution in polymer-based drug administration
technologies. Elastomeric compounds are manufactured by mixing polymer mass with silica, peroxide and
various siloxane compounds. By modifying the raw material composition of elastomeric compounds, their
function and structure can be adjusted in a desired way. The biocompatibility of silicone-based elastomeric
compounds enables their use in many different applications in the pharmaceutical industry.

The purpose of this thesis was to develop a small-scale elastomeric compound mixing process by using the
large-scale mixing process as a model. The developed mixing process intended for use in mixing a range of
elastomeric compounds with varying raw material compositions. The aim was to study elastomeric
compounds by comparing their raw material composition or formula with their analyzed properties.

The scale down of the large scale elastomeric compound mixing process was carried out by modifying the
IKA HKD 2.5 kneading machine used in the mixings and also by modifying the original mixing process so
that the elastomeric compounds which are manufactured by the small scale mixing process would match up
in terms of composition, properties, and mixing conditions (heat, pressure) to those manufactured by the
large scale mixing process.

The elastomeric compounds with varied compositions mixed by following the new mixing process were
analyzed by measuring their viscosity, activity and cross-linking properties. The correlations between the
analyzed properties and the formula of the compound were searched for.

The originally planned series of elastomeric compounds with varied compositions was successfully mixed in
almost its entirety. The failed masses helped to map out the boundaries that exist for the raw-material
compositions of the masses.

The quality of the masses mixed by the developed mixing process was good. Analyzing the properties of the
masses and finding a correlation between the results and the mass compositions indicated that the changes

made to the mixing process were successful. All of the elastomeric compounds of good quality were
transferred to further studies.

KEYWORDS:

Elastomeric compound, mixing process, raw material composition, scale down.



LY 1@ L 10 7 I 8

1.1 Yleista

1.2 Tydn tarkoitus

2 ELASTOMEERIT .....cootiiiiiiiiicisseenss s s s s ssssssssssss s s s s s s ssssssssss s s e s s s s ssssssssnnnsssssssssssssnnnnnnsssssssnssssnnnnes 9
2.1 Silikonit eli polysiloksaanit 9

2.2 Polydimetyylisiloksaanit 10

2.3 Silikonielastomeerit 11

2.4 Elastomeerien sekoitusprosessi 12

2.5 Sekoitettujen elastomeerimassojen tutkittavat ominaisuudet 14

2.6 Tutkittavien ominaisuuksien merkitys 15

3 TUOTANNON ELASTOMEERIMASSOJEN SEKOITUSPROSESSIN SCALE DOWN........... 16
3.1 IKA HKD 2.5 massansekoittaja ja siihen tehdyt muokkaukset 16

3.2 Tuotannon suuren mittakaavan sekoitusprosessi 19

3.3 Tuotannon sekoitusprosessi IKA HKD 2.5:lle muokattuna 20

3.4 Tuotannon sekoitusprosessin ja IKA:lle muokatun sekoitusprosessin erot 22

3.5 Tuotannon valmistuspdytakirjan sovellus pienen mittakaavan elastomeerimassojen

sekoituksiin 24
3.6 Polysiloksaanin haihdutuspodytakirja 25
3.7 Muut valmistuspoytakirjat 26
4 MATERIAALIT .....ceeitieiiisiecsssesr s s e s s s sssssssss s s e s s s s s s s ssssamss s s e e e s s sassssasnnn s s e e s sessssssnnnnnnensssssssnsnnnnns
4.1 Massan raaka-aine koostumuksen vaikutus sekoittumistehokkuuteen 27
4.2 Eri suodattimet ja niiden kaytté massojen sekoituksissa 28
5 IMENETELMAT .....ocoiieieeeeeeeetsessesaesasssssessessesss e ssessesaesssssssssssssessssssssnsessensnsenssssssssssnssessssenns

5.1 IKA 2.5 sekoittimen sekoitustehon tutkiminen ja sopivan kerralla sekoitettavan erdkoon
selvittaminen 29

5.2 IKA:lla sekoitettavien elastomeerimassojen lampdtilan nosto eristysta parantamalla33

5.3 IKA massansekoittimen vakuumiongelmien ratkaisu 37
5.4 Muutamissa sekoitetuissa massoissa ilmenneet varivirheet ja vian korjaus 40
5.5 Viskositeetin ja aktiivisuuden mittaus 42
5.6 Silloittamisprosessi 43
N 10 10 T 4
6.1 Suoritetut elastomeerisekoitukset 44
6.2 Elastomer A -tulosten analysointi 44
6.3 Elastomer B -tulosten analysointi 48

7 JOHTOPAATELMAT .....coviietrtseeresssseesessssssesesssssssesssas s sessssssssessssssssssssssnsssssssssssssssssnsssnsnas
7Y =1 PR



KUVAT

Kuva 1. Silikonien useammasta perusosasta koostuva polymeerirakenne. R on orgaaninen

ryhma. 2

Kuva 2. Polydimetyylisiloksaanien perusrakenne. 2

Kuva 3. Elastomer A:n, Elastomer B:n ja raaka-aineiden valinen yhteys.
Kuva 4. Ristisilloitetun elastomeerin rakenne. °

Kuva 5. Kuvassa nakyy IKA:n kaksi toistensa lomitse pyorivaa sekoitinlapaa
sekoituskammiossa.

Kuva 6. IKA ylhaalta katsottuna. Punaiset letkut ovat dljyhauteen lammitysletkut.

9
10
12
13

17
18

Kuva 7. Erillinen ontto metalliputki kiinnitettyna sekoittimen kannen lapi. Putken sisalla on

lampdanturi.

Kuva 8. Silikan pinta-alaan liittyvia ominaisuuksia. ’

Kuva 9. 600 g massa sekoituskammiossa ennen sekoittimen kaynnistamista.
Kuva 10. 600 g massa. Sekoitus ollut kdynnissa 8 minuuttia.

Kuva 11. 800 g massa. Sekoitus ollut kaynnissa 16 minuuttia.

Kuva 12. IKA:n pinnoille rakennettu folioeristys.

Kuva 13. Osittain eristetty sekoittimen takaosa ylhaaltapain kuvattuna.

Kuva 14. Sekoitin edesta kuvattuna ja muutama jaljella oleva ongelmakohta.
Kuva 15. Etuseinaman vuotokohdat on saatu tukittua.

Kuva 16. Sekoittimen oikea seindma on irti ja kansi on auki. Kuvasta nakee hyvin
eristekerroksen paksuuden.

Kuva 17. Kannen tiiviste on vaihdettu toisenlaiseen kokeiluja varten.

Kuva 18. Vakuumirasvaa on juuri laitettu kaulusten alle.

Kuva 19. Molempien sekoitusakseleiden ylemmat suojuspalat on otettu pois. Alemmat
palat ovat viela paikallaan. Mustaa likaa on nahtavissa kuvassa.

Kuva 20. Viskositeetin ja aktiivisuuden mittaukseen kaytetty reometri. ®

KUVIOT

Kuvio 1. Taulukon 1 lisdykset kuvaajan avulla esitettyna.
Kuvio 2. Viskositeetti suhteessa silikan painokertoimeen.

Kuvio 3. Aktiivisuus suhteessa silikan painokertoimeen.

19
28
30
31
32
34
35
35
36

37
39
40

41
42

23
46
47



Kuvio 4. Viskositeetin verrannollisuus elastisen moduulin maksimiin.

Kuvio 5. Viskositeetin verrannollisuus elastisen moduulin minimiin.

TAULUKOT

Taulukko 1. Silikan ja siloksaanifluidin lisdykset prosenttiosuuksina ja absoluuttisina

maarina.

LITTEET

Elastomer A -koostumukset

Elastomer B -koostumukset

Elastomer A -massojen analyysitulokset

Elastomer B -massojen analyysitulokset

48
49

22



Lyhenteet ja termit

Elastomer A = Yritys A:n ladkinnéllisten laitteiden valmistuksessa kéytettava polymeerimassa
Elastomer B = Yritys A:n ladkinnillisten laitteiden valmistuksessa kdytettdvan polymeerimassa A:n
jatkokasitelty muoto

IKA = IKA HKD 2.5 massansekoittaja

Siloksaanifluidi = yksi Elastomer A:n valmistuksessa kdytettavisti raaka-aineista. Olomuodoltaan
aavistuksen viskoosia nestettd. Vaikuttaa massan koostumukseen ja jaykkyyteen

Peroksidi = ristisilloituskatalyytti, tirkein raaka-aine jalostettacssa Elastomer A Elastomer B -
muotoon

Polysiloksaani = yksi Elastomer A:n valmistuksessa kdytettavisti raaka-aineista. Olomuodoltaan
hyvin venyvéd ja kumimaista vaaleaa massaa

Silika = yksi Elastomer A:n valmistuksessa kéytettivistd raaka-aineista. Sddtelee massan
fysikaalisia ja kemiallisia ominaisuuksia.



1 Johdanto

1.1 Yleista

Taman opinnaytetyon tavoitteena on sekoittaa sarja raaka-ainekoostumuksiltaan
vaihtelevia elastomeerimassoja ja analysoida sekoitetut massat. Tavoitteena on tutkia ja
I0ytaa niita yhteyksia, joita sekoitettujen elastomeerimassojen raaka-ainekoostumusten ja
niiden analysoitujen ominaisuuksien valilla on. Alunperin tarve tutkimukselle syntyi, kun
yritys A:n omista elastomeerimassoista valmistettuja laakinnallisia laitteita haluttiin tutkia.

Tama opinnaytetyo sisaltaa yritys A:n kaynnistdmasta tutkimuksesta vain alkuosan.

Opinnaytetyossa valmistettujen elastomeerimassojen pienen mittakaavan
sekoitusmenetelma piti kehittaa muokkaamalla yritys A:n tuotannossa kaytettavaa suuren
mittakaavan  sekoitusmenetelmaa pienempaa mittakaavaa varten. Tuotannon
sekoitusprosessia muokattiin niin vahan kuin mahdollista, jotta pienen mittakaavan IKA
HKD 2.5 massansekoittimella valmistetut massat olisivat mahdollisimman yhtenevia
tuotannon suuren mittakaavan sekoitusprosessin  kanssa. Massojen tuli olla
mahdollisimman samankaltaisia seka ominaisuuksiltaan etta sekoituksen aikaisilta

olosuhteiltaan (lampd, paine, sekoitusaika jne.).

1.2 Tyon tarkoitus

Tyon tarkoituksena oli saada valmistettua 38 kpl Elastomer A ja 38 kpl Elastomer B -
massaa. Jokaisen massan raaka-aine koostumuksessa on jokin ero muihin massoihin
nahden. Ennen naiden massojen valmistusta piti sekd sekoitusmenetelma etta
sekoituksissa kaytettava laite muokata sopiviksi. Varsinaisissa sekoituksissa valmistetuista
Elastomer A -massoista saadaan Elastomer B -massoja niihin peroksidia lisaamalla ja

ristisilloittamalla ne.

Valmistetut Elastomer A ja B -massat analysoitiin. Analyysitulosten ja massojen raaka-
ainekoostumusten erojen valista yhteyttd etsittin  sekd silmamaaraisesti etta
analyysituloksia ja massojen raaka-ainekoostumusta vertaavien kuvaajien avulla.

Kehitetty elastomeerimassojen pienen mittakaavan sekoitusmenetelma oli tarkoitus



osoittaa toimivaksi I6ytamalla mahdollisimman selva yhteys sekoitettujen elastomeerien

raaka-ainekoostumusten ja niiden analysoitujen ominaisuuksien valilla.

2 Elastomeerit

2.1 Silikonit eli polysiloksaanit

Silikoni -nimi keksittiin alunperin kun silikonien empiirisen kaavan R,SiO huomattiin
muistuttavan ketonien empiiristd kaavaa, R,CO. Tama vertaus on Kkuitenkin vain
pinnallinen pii- ja happiatomien eroista johtuen, silla piiatomi on liilan suuri
muodostaakseen stabiileja kaksoissidoksia. Silikonit ovat melko kalliita, mutta niilla on
erinomainen lammonkestavyys ja ne hylkivat vetta voimakkaasti, joten niita kaytetaan

sellaisissa sovelluksissa joissa ndma ominaisuudet ovat tarkeita. ’

Silikonit muodostuvat epaorgaanisista polymeeriketjuista, joissa vuorottelevat pii- ja
happiatomit, seka piiatomeihin liittyneista kahdesta orgaanisesta ryhmasta.
Silikonipolymeereissa piiatomissa kovalenttisin sidoksin kiinni olevat ryhmat voivat olla
mita tahansa orgaanisia ryhmia. Silikoneista saadaan hyvia elastomeereja silla silikonin

ketjurungon pii-happi -sidokset ovat hyvin joustavia ja voivat taipua monella tavalla. 2

Silikonien rakenne on esitetty kuvassa 1.

R R 1?[ ll'{ R R
MW—Si—D—?i—D—?i—D—?i—D—?i—D—Si—D—MWW
R R R R R R

Kuva 1. Silikonien useammasta perusosasta koostuva polymeerirakenne. R on orgaaninen

ryhma. 2

Yleinen siloksaani on PDMS: polydimetyylisiloksaani, jossa kaikki ketjurakenteen

orgaaniset ryhmét ovat metyyliryhmia. Kemiallinen kaava on: Me3SiO(SiMe,0),SiMes. °

Polydimetyylisiloksaanien rakenne on esitetty kuvassa 2.
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Kuva 2. Polydimetyylisiloksaanien perusrakenne. 2

2.2 Polydimetyylisiloksaanit

Polydimetyylisiloksaanien ominaisuuksia:

o Korkeaenergiset kovalenttiset sidokset atomien valilla joten rakenne on kestava. 3

e Polaarinen ketjurakenne, mutta kuitenkin taipuisa ja hydrofobinen. Eivat siis liukene
veteen. *

e Metyyliryhmat eivét juurikaan reagoi keskenaan. 3

e Reagoivat huonosti elavan kudoksen kanssa joten ne ovat erittain bioyhteensopivia.
3

e Vaikeasti hapetettavia, eivat absorboi UV-valoa. °

e Hajuttomia ja varittomia. °

e Eivét ole biohajoavia eivatka toksisia. >

o Kestavat korkeita lampétiloja. °

e Kemiallisesti erittdin stabiileja. >

e Korkea lapaisevyys eli permeabiliteetti. Aktiiviset ainesosat, vesihdyry, O,, Ny ja
CO, voivat lapaista pinnan eli ovat hyvin hengittavia. 3

e Voivat olla monenlaisissa olomuodoissa nesteests kumiin. °
Polydimetyylisiloksaanien sovelluksia

PDMS -yhdisteita kaytetaan silikonilaastareissa arpikudoksille, vaahdonestoaineissa,
erilaisissa  voiteluaineissa ja implanteissa. Hyvan I|apaisykyvyn (permeability),
biostabiilisuutensa ja fysikaalis-kemiallisten ominaisuuksiensa ansiosta niitd kaytetaan
myos erilaisissa laakinnallisissa ratkaisuissa, esimerkiksi erilaisissa laakerasvoissa,

laastareissa ja kehonsisaisissa annostelijoissa. °
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2.3 Silikonielastomeerit

Silikonielastomeerien ominaisuuksia

e Taipuisia alhaisissa lampétiloissa. >

e Stabiileja korkeissa lampétiloissa. °

e Kestavat hyvin kosteutta ja hoyrya. *

e Huonoja kasvualustoja sienille, homeille ja bakteereille.

o Kestavia ja palautumiskykyisia (esim. venytyksesta). 3
Silikonielastomeerien yleinen rakenne

e Elastomeerin pohjana toimiva funktionaalinen PDMS -polymeeri: reagoiva ryhma on
usein vinyyli (-CH=CHy) tai hydroksyyli (-OH) ryhma. 3

e Tayteaine: erilaisia tayteaineita on useita, voidaan esimerkiksi kayttaa silikaa tai
BaSO4:aa. Tayteaineet voivat olla joko vahvistavia tai vain ainetta jatkavia
materiaaleja. °

e Prosessiapuaine: melko lyhytketjuisia silikoninesteita jotka reagoivat silikan pinnan
kanssa.

¢ Ristisilloitus- ja vulkanisaatiopaketti: yleinen kaytetty ristisilloituskatalyytti on

peroksidi.
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2.4 Elastomeerien sekoitusprosessi

Polysiloksaani Silika Siloksaanifluidi

A\ 4
Elastomer A

< lisataan peroksidi

A
Elastomer B

Kuva 3. Elastomer A:n, Elastomer B:n ja raaka-aineiden valinen yhteys.

Elastomer A:n valmistus

Polysiloksaani (PDMS) toimii valmistusprosessin pohjana. Sekoittimessa polysiloksaaniin
lisataan silikaa (SiOy) ja siloksaanifluidia. Silika toimii tayteaineena joka tukee ja vahvistaa
sekoitettavaa elastomeerimassaa. Siloksaanifluidin tarkoituksena on rajoittaa silikan
muodostamien -OH -ryhmien funktionaalisuutta jolloin silika sekoittuu hyvin
polysiloksaanimassan kanssa. Eliminaatioreaktiossa syntyy vettd siloksaanifluidin
peittdessa silikapartikkelit. Lopputuloksena polysiloksaani, silika ja siloksaanifluidi

sekoitetaan yhdeksi kiinteaksi, homogeeniseksi vaaleaksi massaksi.
Elastomer B:n valmistus

Elastomer B -massa valmistetaan lisaamalla Elastomer A -massaan peroksidia. Peroksidi
on ristisilloituskatalyytti, joka tarttuu Elastomer A:n pintaan. Elastomer B -massa on
kuitenkin valmis vasta lampokasittelyn jalkeen. Kuumennettaessa peroksidi hajoaa ja
muodostaa peroksidiradikaaleja. Nama peroksidiradikaalit reagoivat polysiloksaanissa
olevien vinyyliryhnmien kanssa muodostaen ristikkaisia siltoja eri polysiloksaanimolekyylien
valille. Periaatteessa peroksidiradikaalit voivat reagoida myos metyyliryhmien kanssa

mutta se on vahaista.

Peroksidin aiheuttama peroksidiradikaalireaktio vaatii toimiakseen polydimetyylisiloksaanin

metyylisivuryhmien hiili-vety -sidoksia. Koska nama hiili-vety -sidokset ovat jo valmiina
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metyyliryhmissa, eika niita tarvitse tuoda reaktioon mistaan, ei ristisilloitus peroksidia

kéyttaen muuta elastomeerin orgaanista luonnetta millaan tavalla. *

Nain massa ristisilloittuu ja plastisesta massasta tulee elastinen. Ristisilloitetun

elastomeerin rakenne on esitetty kuvassa 4.

Crosslinks

Falymer chain
Shruchural diagrarm of an elastormer

Kuva 4. Ristisilloitetun elastomeerin rakenne. °
Ristisilloituksen vaikutus

Makromolekyylien valilla muodostuvien kovalenttisten sidosten avulla toisiinsa liitettyja
polymeereja kutsutaan ristisilloitetuiksi. Niilla on suuri merkitys ristisilloitetun materiaalin
kemiallisille ja mekaanisille ominaisuuksille. Yleisesti ottaen silloittamattomat polymeerit
sulavat ja niiden rakenne muuttuu radikaalisti sopivan korkeissa lampdtiloissa.
Ristisilloitetut polymeerit eivat sula eivatkd muuta muotoaan ns. virtaaviksi vahvojen
molekyylien valisten kovalenttisten sidosten eli ristisiltojensa ansiosta. Sen sijaan

korkeissa lampétiloissa ne yleensa alkavat peruuttamattomasti hajota.

Lisaksi ristisilloittamattomat polymeerit voivat liueta erilaisiin liuottimiin, esimerkiksi veteen.
Tallaisen polymeerin liukenemiseen saattaa kulua pitkd aika, mutta yleensa se tapahtuu
taydellisesti. Ristisilloitetut polymeerit sen sijaan eivat liukene liuottimiin. Molekyylien
valiset kovalenttiset sidokset ovat voimakkaampia kuin liuottimen molekyyliin kohdistamat
hajottavat voimat. Ristisilloitettu polymeeri tosin saattaa imea liuotinta itseensa ja paisua,
mutta tdma prosessi voidaan yleensa joko estaa tai peruuttaa ja palauttaa polymeeri

alkuperaiseen muotoonsa. '

Edellda kuvattujen ominaisuuksiensa ansiosta ristisilloitetusta elastomeerista tulee siis

erittain lampokestava ja kemiallisesti reagoimaton. Lisaksi ristisilloituksen vaikutuksesta



14

massasta tulee joustava, stabiili ja erittain palautumiskykyinen. Sitd voidaan venyttaa jopa
300-400% alkuperaisestd jos silloittumisaste on sopiva. Peroksidin maara ja
elastomeerimassaan sekoittuneen silikan vapaiden -OH -ryhmien maara ohjaavat

silloittumisastetta.
Silloittumisasteen vaikutus

Elastomeerimassan silloittumisaste vaikuttaa suuresti sen mekaanisiin ominaisuuksiin.
Mikali silloittumisaste on pieni, on materiaali joustavaa ja pehmeaa eikda sen
venytyskestavyys ole paras mahdollinen. Liian korkean massan silloittumisasteen
omaavasta elastomeerimassasta sen sijaan tulee liilan jaykkaa ja haurasta. Tiheasti
silloittuneiden elastomeerien rakenteessa on niin paljon kovalenttisia sidoksia molekyylien
valilla, ettd ne muodostavat eraanlaisen kehikon joka vastustaa rakenteen liikkumista ja
venymista. Tallainen massa ei veny eika sen rakenne muutu merkittavasti siihen
venytysvoimaa kohdistettaessa, vaan se vastustaa venytysta vahvasti kunnes antaa

periksi yhtakkia rakenteen hajotessa taydellisesti. '

Tallaista massaa voidaan venyttaa yleensa vain noin 150-200% ennen hajoamista. Siita
tulee siis jaykkaa mutta haurasta silla sen venymiskyky karsii merkittavasti. Tallaisella

materiaalilla on hauras murtuma.

Tassa opinnaytetydssa pyritaan sekoittamaan sellaisia elastomeereja, jotka ristisilloittuvat

niin, etta niilla on kova murtuma.

Kova murtuma tarkoittaa sellaista elastomeeria, joka venytettdaessa venyy ja kapenee

huomattavan pitkan matkan ennen katkeamistaan.

2.5 Sekoitettujen elastomeerimassojen tutkittavat ominaisuudet

Elastomer A:

¢ Polysiloksaanin haihtuvapitoisuus (haihtuva-%)
e Polysiloksaanin méaara (g)

o Siloksaanifluidin maara (g)

e Silikan maara (g)

e Kaytetyn silikan pinta-ala (m%g)

Analysoidaan aktiivisuus ja viskositeetti
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Elastomer B:
e Kaytetyn peroksidin maara (g)
Analysoidaan viskositeetti. Suoritetaan silloittumisananalyysi.

Kehitetyn elastomeerimassojen pienen mittakaavan sekoitusmenetelman toimintavarmuus
ja toistettavuus varmistetaan l|oytamalla mahdollisimman selva yhteys sekoitettujen

elastomeerien raaka-aine koostumusten ja niiden analysoitujen ominaisuuksien valilla.

2.6 Tutkittavien ominaisuuksien merkitys

Viskositeetti: viskositeetti kuvastaa aineen kykya vastustaa virtaamista. Silla tarkoitetaan
esimerkiksi nesteen paksuutta ja kykya vastustaa kaatamista. Elastomeerit eivat ole
nesteita tai kiinteita vaan niita voisi kuvata jopa amorfisiksi, ehka jopa erittain viskooseiksi

nesteiksi.

Aktiivisuus: aktiivisuus kertoo elastomeerimassaan sekoitetun silikan pinnalla olevien
vapaiden -OH -ryhmien suhteellisen maaran. Mita enemman vapaita -OH -ryhmia silikan

pinnalla on, sita tehokkaammin elastomeeri silloittuu.
Silloittumisen aikana mitataan useita eri arvoja:

S' max (dNm): massan elastisen moduulin maksimi. Elastinen moduuli kertoo miten
voimakkaasti massa vastustaa liiketta eli miten kumimainen se on. Mita suurempi arvo sen

kumimaisempi massa.

S' min (dNm): massan elastisen moduulin minimi. Eli kaytdnnéssd massan elastisen

moduulin arvo kun silloittamista ei ole viela tapahtunut.

Max S' rate/ (°C): se lampdtila, jossa silloittumisnopeus on suurin eli derivaatan

maksimiarvo. Tassa lampdtilassa silloittuminen (eli kdyran nousu) on suurimmillaan.

Max S' rate/ (min): se aika, jossa silloittumisnopeus on suurin eli derivaatan maksimiarvo.

Tassa ajassa silloittuminen (eli kdyran nousu) on suurimmillaan.
T90% cure time/ (min): se aika, jossa silloittuminen on lahes taydellista.

Scorch2 time/ (min): aika joka kuluu kun S' min nousee 2 desinewtonmetria (dNm).
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Kaikkia naita elastomeerimassojen ominaisuuksia analysoimalla pyritaan l6ytamaan
mahdollisimman optimaalisia massojen raaka-aine koostumuksia joilla viskositeetti,
aktiivisuus ja silloittumisaste ovat yritys A:n kaynnistaman tutkimuksen tarkoitukseen

soveltuvia.

3 Tuotannon elastomeerimassojen sekoitusprosessin scale

down

3.1 IKA HKD 2.5 massansekoittaja ja siihen tehdyt muokkaukset

IKA HKD 2.5 on kaksilapainen massansekoitin, jota kaytetaan elastomeerimassojen
sekoittamiseen. Laitteen hyva sekoitus- ja hajotusvaikutus perustuu kahteen toisiaan
vasten pyorivaan sekoitinlapaan. Kuvassa 5 nakyvat sekoitinlavat pyorivat nopeudella 2:1
- eli toinen sekoituslapa pyorii kaksinkertaisella nopeudella toiseen nahden - aiheuttaen
nousevia ja laskevia paine- ja leikkausvoimia jotka antavat laitteelle hyvan sekoitustehon.
Laitteen sekoituskammio on varustettu vaipalla, jossa lampd voi olla maksimissaan 200°C

ja paine 6 bar. ®

Tydskentelypisteeksi valittiin  seisottava vetokaappi. Vetokaapin lattiassa oli nurkassa
huuhteluallas, jota tarvittiin vesijaahdytysta varten. Lisaksi vetokaapissa oli paineilma- ja

typpiyhteet.
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Kuva 5. Kuvassa nakyy IKA:n kaksi toistensa lomitse pyorivaa sekoitinlapaa

sekoituskammiossa.

Tavallisesti IKA HKD 2.5 massansekoittajalla sekoitettavia massoja ei lammiteta. Tassa
tyossa valmistettavia elastomeerimassoja kuitenkin pitaa lammittaa sekoituksen aikana,
joten sekoittimeen liitettiin erillinen Lauda -lampdhaude. Lampdhaude lammittdd oljya
sailiossa ja kierrattaa sita sekoittimen pohjan ympari kulkevassa lampdvaipassa kuvassa 6

nakyvien letkujen avulla.
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Kuva 6. IKA ylhaalta katsottuna. Punaiset letkut ovat dljyhauteen lammitysletkut.

Kuvassa 7 nakyvalle erilliselle lampoanturille porattiin reika sekoittimen kanteen, silla IKA
HKD 2.5:n oma lampodanturi ei ollut tarkoitukseen sopiva. Tieto mitatun massan
lampdtilasta  haluttin @ suoraan Lauda |ampdhauteelle lammitysoljyn  lampdtilan

automaattisaatelya varten.
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Kuva 7. Erillinen ontto metalliputki kiinnitettyna sekoittimen kannen lapi. Putken sisalla on

[@mpdanturi.

3.2 Tuotannon suuren mittakaavan sekoitusprosessi

Yritys A:n tuotannossa elastomeerimassoja valmistetaan tarkkaan saadellyssa
prosessissa kalibroitujen ja kvalifioitujen laitteiden avulla. Tassa on lyhyt selostus

tuotantoprosessin paaperiaatteista ja vaiheista:

e Aluksi massansekoitin puhdistetaan ja asetetaan kayttdvalmiuteen. Suoritetaan
tarvittavat testaukset ja varmistukset.

e Polysiloksaani lisataan sekoittimeen ja sekoitus kaynnistetaan. Sekoituksen ollessa
kaynnissa lisataan ensimmainen annos siloksaanifluidia ja silikaa.

o Jatkossa siloksaanifluidia ja silikaa lisdtdan sekoituskammioon aina vuorotellen,
kunnes haluttu maara kumpaakin on lisatty. Sekoitinta ei erikseen sammuteta
lisaysten valissa, vaan raaka-aineet voidaan lisata niille varatuista yhteista.
Lisaykset tehdaan tietyn suuruisina prosenttiosuuksina massan kokonaispainosta.

o Kammiossa sekoittuva massa lampenee kitkavoimien ansiosta hiljalleen. Koko

raaka-aineiden lisaysvaiheeseen menee pari tuntia.
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Sekoittimen lammitys kaynnistetdan kun kaikki raaka-aineet ovat sekoittumassa.
Tavoitteena on saada sekoitettava massa lampiamaan halutun lampdoiseksi.
Massan lampdtila nostetaan nopeasti halutulle tasolle kuuman hoyryn avulla.
Lammityksen kaynnistyttyd massan lampdtila on jo selvasti huoneenlampda
korkeammalla kitkavoimien vaikutuksesta.

Kun massan lampdtila on halutulla tasolla, kaynnistetaan sekoituskammioon
kytketty vakuumipumppu jolloin  sekoituskammioon muodostuu  vakuumi.
Sekoituskammion alipaine eli vakuumi saadetaan halutulle tasolle. Tata painetta
yllapidetdan koko sekoituksen loppuun asti. Sekoituslapojen pydrimisnopeutta
hidastetaan kun vakuumipumppu kytketaan paalle.

Massan lampdtila pidetdaan halutulla tasolla tunnin  ajan. Massan kanssa
kosketuksissa oleva lampoanturi mittaa massan l|ampodtilaa taukoamatta ja
lammonsaately on automaattista.

Lopuksi lammityslaitteisto sammutetaan ja massan annetaan jaahtya. Massan
jaahtyminen kestda tapauksesta riippuen noin kolmesta neljaan tuntia, jonka

jalkeen paine normalisoidaan ja massa kerataan talteen.

3.3 Tuotannon sekoitusprosessi IKA HKD 2.5:lle muokattuna

IKA:lle muokatussa menetelmassa seurataan tuotannon valmistusprosessia niin hyvin kuin

on mahdollista. Erot johtuvat sekoituksissa kaytettavien laitteiden eroista.

Massansekoitin puhdistetaan ja valmistellaan sekoitusta varten. Tarvittavat testit
suoritetaan.

Kaytettavat raaka-aineet punnitaan. Vakuumi- ja lammonsaatelymekanismit
testataan ja asetetaan kayttovalmiuteen.

Sekoitettavaa massaa huuhdellaan koko sekoituksen ajan typpikaasulla.
Typpikaasun kaytdon syyna on minimoida mahdolliset ympariston ja ilman haitalliset
vaikutukset sekoitettavaan massaan.

Polysiloksaani lisatdan sekoittimeen ennen aloitusta. Seuraavaksi lisataan
ensimmainen annos siloksaanifluidia ja silikaa vuorotellen. Sekoitinlavat

kaynnistetaan ensimmaisten lisaysten aikana.
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Jatkossa siloksaanifluidia ja silikaa lisataan sekoituskammioon aina vuorotellen,
kunnes haluttu maara kumpaakin on lisatty. Lisaykset tehdaan tietyn suuruisina
prosenttiosuuksina massan kokonaispainosta. |IKA:n sekoituskammioon raaka-
ainetta lisattdessa avataan kansi, jolloin sekoitinlavat pysahtyvat.

Sekoittimen lammitys kaynnistetdan kun kaikki lisdykset on tehty. IKA HKD 2.5
sekoittimella massan lampdtila nostetaan halutulle tasolle kierrattamalla sekoittimen
vaipassa erillisesséd Lauda lampdhauteessa kuumennettua 6ljya. Oljyn kuumennus
ja kammiossa sekoittuvan massan lampoétilan nousu kuuman 0ljyn valityksella on
varsin hidasta.

Kun massan lampdtilan arvellaan olevan oikealla tasolla, mitataan massan
lampdtila nostamalla sekoittimen kantta ja tyontamalla lampomittari massan
sekaan. Nain sekoittimen kannen Iapi massan kanssa kosketuksissa olevan
[ampomittarin lukema varmistetaan. Seuraavaan vaiheeseen edetaan kun lampdtila
on halutulla tasolla.

Massansekoittimen sekoituskammioon kytketty vakuumipumppu kaynnistetdan kun
massan lampdtila on noin 170 - 180 °C:ssa. Vakuumipumpun avulla saadetaan
sekoituskammioon noin 550-650 millibarin paine. Tata painetta yllapidetaan koko
sekoituksen loppuun asti. Vakuumipumppu imee sitd sekoitinkammioon
keraantyvaa kosteutta, jota syntyy kun siloksaanifluidi pinnoittaa silikapartikkelit ja
vetta syntyy eliminaatioreaktiossa.

Seuraavaksi massan lampétila pyritaan pitdmaan tunnin ajan 170 - 180 °C:n valilla.
IKA:n sekoituskammion kannessa kiinni oleva lampodanturi on upotettu kannen lapi
niin, ettd anturi uppoaa massaan mahdollisimman hyvin. Sekoitettaessa tahmeaa
tai muuten vaikeasekoitteista massaa osa siita joskus tarttuu myos sekoittimen
kanteen ja/tai siina olevaan lampodanturiin jolloin sekoitus pitda hetkeksi pysayttaa
puhdistuksen ajaksi.

Jaahdytys kaynnistetdan massan oltua tunnin 170 - 180 °C:n valilla. Jaahdytyksen
ajan lampdhaudetta viilennetdan ohjaamalla vesijohtoveden virtaus sen lapi. Veden
lapivirtaus alentaa 6ljyn lampdtilaa. Jaahtynyt oljy kiertdd IKA:n lampdputkiston lapi
ja jaahdyttaa sekoitettavan massan lampatilaa.

Lopuksi jaahtynyt massa kerataan talteen ja sekoitin puhdistetaan.
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3.4 Tuotannon sekoitusprosessin ja IKA:lle muokatun sekoitusprosessin erot

Ennen sekoituksen kaynnistamista:

Toimenpiteet ennen sekoituksen kaynnistamistd eivat eroa merkittavasti: sekoittimen
puhdistus, toiminnan testaus ja raaka-aineiden punnitukset. IKA:lla testauksia tehdaan
enemman, silla lammon mittaus ja saately seka vakuumipumpun kaytto vaativat enemman

manuaalista ohjaamista.

Raaka-aineiden lisaysvaihe:

Tuotannossa raaka-aineiden lisaykset suoritetaan keskeyttamatta sekoitusta lisaysten
valissa. IKA:lla lisaysten ajaksi sekoitus keskeytetaan, silla IKA:lla ei ole erillisia raaka-
aineiden syo6ttokanavia vaan lisaykset tehdaan avaamalla aina kansi ensin. Keskeytysten
takia IKA:lla lisaysvaihe kestaa tunnin pitempaan. Molemmissa lisaykset tehdaan samojen
prosenttiosuuksien mukaan, tosin IKA:lla joudutaan joskus pienentamaan naita kerralla

tehtavia lisayksia. Lisayksissa kaytettavat prosenttiosuudet on esitetty taulukossa 1.

Taulukko 1. Silikan ja siloksaanifluidin lisdykset prosenttiosuuksina ja absoluuttisina

maarina.
Vertailuaika
Lisatty sekoituksen
silika - Lisatty aloittamisesta - Lisatty
annos siloksaanifluidi | tuotannon Esimerkki: Lisatty silika | siloksaani
Lisdys (%) (%) ajat(h:min) sekoitus nro 1 | Lisays |(g9) fluidi (g)
Lisataan
1 0 0 0:00 | polysiloksaani 1 0 0
2 0 37 0:00 2 0 40
3 37 37 0:01 3 115 40
4 37 63 0:30 4 115 68
5 63 63 0:40 5 196 68
6 63 79 1:10 6 196 85
7 79 79 1:15 7 246 85
8 79 87 1:40 8 246 94
9 87 87 1:45 9 270 94
10 87 94 2:05 10 270 101
11 93 94 2:10 11 291 101
12 93 97 2:25 12 291 105
13 97 97 2:27 13 303 105
14 97 100 2:35 14 303 108
15 100 100 2:37 15 311 108
| Yhteensi: 100 100 2:37 | Yhteensa: 15 311 108
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Silikan ja siloksaanifluidin lisaysvaiheet
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Kuvio 1. Taulukon 1 lisdykset kuvaajan avulla esitettyna.

Sekoituksen lammitysvaihe:

Sekoitusnopeutta lasketaan tuotannossa lammitysvaiheen alussa. IKA:lla sekoitusnopeus

pidetaan edelleen nopeana, sillda muuten massan lampaétila laskee liian alas.

Raaka-aineiden lisaysten jalkeen sekoitettavan massan lampdétila nostetaan
tavoitelampdoon. Tuotannon sekoittimella lammitys on nopeaa ja tehokasta erittain kuuman
hoyryn ansiosta. IKA:lla lammitys on paljon hitaampaa - erillisen Oljyhauteen kierrattama
kuuma 06ljy (200 °C) ei siirra lampdenergiaa massalle yhta nopeasti kuin 300 °C hoyry.
IKA HKD 2.5 massansekoittajalla lammonsaatd on puoliautomaattista - haluttu massan
lampotila voidaan asettaa Laudalle (laite joka lammittaa ja kierrattda kuumaa o6ljya IKA:n
lammitys-/jadhdytysvaipassa), jolloin Lauda itse pyrkii saatamaan Oljyn lampdtilaa
tarvittaessa. Lauda olosuhteista riippuen saattaa yli- tai alikompensoida o6ljyn lampo6a
jolloin massan lampdtila saattaa erota pahimmillaan pitkankin ajan tavoitelampaotilasta.
Taman vuoksi IKA:lla sekoitettavan elastomeerimassan lampdtilaa tulee tarkkailla koko

ajan ja tarvittaessa saataa oljyn lampdtilaa. Sekoittimen kannesta l|api viedyn
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lampoanturin mittauslukema toimii ohjaavana signaalina. Sekoituksesta riippuen IKA:lla

ldmmitysvaihe kestaa noin kaksi tuntia kauemmin kuin tuotannossa.

Massan lampotilan pito 170 - 180 °C:n valilla vakuumin ajan

Molemmissa saadetaan vakuumi samalle tasolle ja pidetaan se mahdollisimman vakaana
tunnin ajan kun massan lampdtila on ensin saatu kohdalleen. IKA massansekoittajalla voi
vakuumipumppu joskus menettaa tehonsa suodattimen mentya tukkoon. Jos sekoitettava
massa on tahmeaa tai erittain kuivaa, voi sekoitus joskus keskeytya massan kiinnittyessa
sekoituskammion seinamiin. Tuotannossa tallaista ongelmaa ei ole. Ongelmien johdosta
pienen mittakaavan IKA sekoituksissa tadhan vaiheeseen menee noin 15 minuuttia

kauemmin.

Sekoitettavan massan jadhdytys sekoituksen lopussa

Tuotannon sekoituksissa jaahdytys on passiivista. |IKA:lla tehtavilla sekoituksilla
Oliyhaudetta jaahdytetdan virtaavan veden avulla. Nain lampdvaipassa kiertdvan o6ljyn
lampdtila laskee ja sita kautta myOs sekoituskammiossa pyorivan massan lampdtila
laskee. Jaahdytysvaihe kestaa suunnilleen yhta kauan seka tuotannossa etta IKA:lla

tehtavissa sekoituksissa.

Yhden sekoituksen kokonaiskesto

Kaiken kaikkiaan tuotannolta kuluu yhden massan sekoittamiseen alusta loppuun noin
seitsemasta kahdeksaan tuntia. IKA massansekoittimella yhden massan valmistus alusta

loppuun kestaa kymmenesta kahteentoista tuntia.

Kestoon vaikuttaa paljon se, miten usein sekoitusta joudutaan auttamaan kasin ja miten
palion massan lampoétila poikkeaa tavoitteesta eli miten paljon erilaisia ylla kuvattuja

ongelmia sekoituksen aikana ilmenee.

3.5 Tuotannon valmistuspoytakirjan sovellus pienen mittakaavan elastomeerimassojen
sekoituksiin
Yritys A:n tuotannossa elastomeerimassat valmistetaan tarkkaan saadellyn tyojarjestyksen

mukaan. Siispa myos pienen mittakaavan IKA HKD 2.5 massansekoittimella sekoitetut

elastomeerimassat piti valmistaa mahdollisimman samalla tavalla.
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Valmistuspoytakirja laadittin  tuotannon  sekoitusprosessin  pohjalta. Toistettavan
sekoitusprosessin varmistamiseksi oli valmistuspoytakirjassa kaikki ne toiminnot alusta
loppuun, jotka tiedettin yhden massan valmistuksen aikana tehtavan.
Valmistuspoytakirjaan  kirjataan ylos tietoja valmistuksen aikana kuten eri
sekoitusvaiheiden alkamisaikoja, massan lampotiloja, sekoituskammion paineita yms.

Naiden lisaksi tilaa oli varattu myds huomioille.
Valmistuspoytakirjan kayttdon on monta hyvaa syyta:

¢ Jokaisesta massasta saadaan hyvat muistiinpanot joiden avulla kyseisen massan
valmistusprosessia voidaan tarkastella mydhemminkin.

¢ Valmistuspoytakirjaa noudattamalla mitaan oleellista ei jaa kirjaamatta ja jokainen
tyovaihe tulee tehdyksi samassa jarjestyksessa ja samalla tavalla.

e Valmistuspoytakirjaa kayttamalla massojen keskindinen vertailukelpoisuus on hyva.

e Valmistuspoytakirjan kayttd saastda runsaasti aikaa ja vaivaa, kun jokaista
toimenpidetta ei tarvitse kasin kirjoittaa laboratoriovihkoon.

e Valmistuspoytakirjaa kayttamalla voidaan varmistua elastomeerimassojen

sekoitusprosessin pysyvan samana mittakaavaa pienennettaessa.

3.6 Polysiloksaanin haihdutuspdytakirja

Yksi tarkeimmista raaka-aineista polymeerimassoja valmistettaessa on polysiloksaani .
Polysiloksaanierista mitataan haihtuvaprosentti, joka tarkoittaa sitd maaraa nestetta, jonka
era sisaltda ja joka sieltd on mahdollista haihduttaa. Koska polysiloksaanierien
haihtuvaprosenttien tulee tasmata tuotannossa kaytettavien erien kanssa, tehtiin myos

haihduttamisprosessia varten oma valmistuspoytakirjansa.

Haihtuvaprosenttia saadettin IKA HKD 2.5 sekoittimella seuraavan menetelman

mukaisesti:

e Kun tiedetddn  haihdutettavan polysiloksaanimassan paino, massan
haihtuvaprosentti ja se haihtuvaprosentti johon pyritaan, voidaan laskea sen
nestemaaran paino, joka halutaan haihduttaa pois polysiloksaanista.

¢ Punnitaan polysiloksaani IKA sekoittimeen.

e Kaynnistetaan oljyhauteen lammitys, 6ljyn tavoitelampdétilaksi asetetaan 150 °C.
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Kaynnistetaan vakuumipumppu ja pyritaan paasemaan mahdollisimman alhaiseen
paineeseen. Tavoitteena on saada noin 20-30 mbar:n paine sekoituskammioon.
Kaynnistetaan sekoitus.

Kun polysiloksaanin lampdétila on noussut tarpeeksi korkealle, alkaa nestetta
haihtua vakuumin ansiosta.

Haihtuva neste imetaan sekoituskammion ulostuloletkun kautta jaahauteeseen
upotettuun vaa'alla taarattuun lasipulloon.

Haihtuvan nesteen maaraa seurataan ja pulloa punnitaan tarpeen mukaan.

Kun alussa lasketun painon verran nestettd on saatu haihdutettua, haihdutus

lopetetaan ja jaahtymisen jalkeen polysiloksaani kerataan talteen.

Talla menetelmalla valmistettiin sellaisia polysiloksaanierida, joiden haihtuvaprosentti oli

pienempi kuin raaka-aineen haihtuvaprosentti. Tulokset varmistettiin standardianalyyseilla

ennen haihdutettujen polysiloksaanierien kayttamista Elastomer A —sekoituksissa.

3.7 Muut valmistuspoytakirjat

Kaikkiin toistettaviin, monta kertaa jollakin laitteella tehtaviin tyovaiheisiin tehtiin oma

poytakirjansa. Naiden ansiosta on helppo pitaa kirjaa tehdyista tydvaiheista ja yksittaisen

tehdyn tydvaiheen yksityiskohdista. Tallaisia poytakirjoja olivat esimerkiksi:

Elastomer A:n  muokkaaminen Elastomer B:ksi kaksitelasekoittimella.
Kaksitelasekoittimessa on kaksi suurta toisiaan vasten pyorivaa telaa. Telojen valiin
syotetty materiaali sekoittuu tiiviiksi homogeeniseksi massaksi. Menetelmassa
otetaan IKA:lla sekoitettu erd Elastomer A:ta, pehmitetdan se, lisataan siihen
peroksidia ja telataan lopuksi homogeeniseksi levyksi. Muokkaus on helppoa ja
nopeaa.

Polysiloksaanin  haihtuvaprosentin  nostaminen. Tyypillisesti polysiloksaanin
haihtuvaprosenttia piti laskea, mutta joitakin massoja varten sitad piti nostaa.
Operaatio oli yksinkertainen: laitetaan polysiloksaani sekoittumaan IKA sekoittimen
sekoituskammioon ja lisataan sinne samaa nestetta, jota polysiloksaani jo sisaltaa.
Nain voidaan haihtuvaprosenttia nostaa kunhan varmistetaan etta neste sekoittuu
hyvin massan joukkoon. Myos nama massat analysoidaan standardianalyyseilla

ennen niiden kayttoa.
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4 Materiaalit

4.1 Massan raaka-aine koostumuksen vaikutus sekoittumistehokkuuteen

Litteessa 1 on listattu sekoitettujen elastomeerien raaka-ainekoostumukset.
Sekoitussarjan kaikki massat eroavat toisistaan jollakin tavalla. Myds niiden suhteellinen
vaikeusaste vaihtelee. Suhteellisella vaikeusasteella tarkoitetaan sitd, miten helppoa
kyseisen raaka-ainekoostumuksen omaava elastomeerimassa on sekoittaa onnistuneesti
homogeeniseksi massaksi. Raaka-aineet vaikuttavat suhteellisen vaikeusasteeseen

seuraavasti:
Siloksaanifluidi

Mitad suurempi siloksaanifluidin suhteellinen osuus massasta on, sitd helpompi se on
sekoittaa homogeeniseksi. Suuri osuus siloksaanifluidia pehmentdd massaa ja vahentaa
sekoituksen sekoittimeen kohdistamaa kitkavoimaa. Talldin myds massan lampdtila on
alhaisempi. Suuri maara siloksaanifluidia aiheuttaa massan pehmeytta ja tahmeutta. Pieni

maara siloksaanifluidia tekee massoista kuivia, lohkeilevia ja jaykkia.
Silika

Sekoituksissa kaytettiin kuutta eri silikaa. Niiden ominaisuudet vaikuttivat suuresti siihen,
milld tavalla elastomeerimassat kayttaytyivat sekoitusten aikana. Nyrkkisdantona mita
suurempi osuus silikaa massasta on, sen vaikeampaa sen homogeeniseksi sekoittaminen
on. Silikan lisddminen kuivattaa massaa ja tekee sen jaykemmaksi, jolloin sen
homogeeniseksi sekoittaminen on vaikeampaa ja kestaa kauemmin. Suuri maara silikaa
massassa synnyttaa korkean rasitusvoiman (kitkavoima), joka aiheuttaa laitteen lampdtilan

nousua. Tama lampo siirtyy suoraan massaan seka poistuu [ampohavidina.
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Silikan pinta-ala

Typical Properties as Related to Silica Surface Area

130 m</g = = 380 m-ig
= easier to wet
easierto disperze

——increased thixotropy
——increased reinforcement —=
——increased transparency =

=

=

Kuva 8. Silikan pinta-alaan liittyvia ominaisuuksia. ’

Easier to wet: miten helposti silika yllapitaa kosketuspintaa nesteen kanssa, pienemman
pinta-alan silika ei siis tarvitse niin paljon siloksaanifluidia sen pinnoittamiseen kuin

suuremman.

Easier to disperse: miten helposti silika hajaantuu, pienemman pinta-alan silika on siis

helpompaa saada sekoitettua polysiloksaanin joukkoon.

Increased thixotropy: lisdantynyt tiksotropia eli lepojahmeys, pienemman pinta-alan silika

ei ole siis niin jahmeaa ja taten se on helpompaa sekoittaa.

Increased reinforcement: lisdantynyt vahvistuskyky, pienemman pinta-alan silika ei siis

vahvista ja tee massasta yhta jaykkaa ja kestavaa kuin suuremman pinta-alan silika.

Increased transparency: lisdantynyt lapinakyvyys, pienemman pinta-alan silika ei ole siis

niin lapinakyvaa kuin suuremman pinta-alan omaava.

4.2 Eri suodattimet ja niiden kayttd massojen sekoituksissa

Erilaisia suodattimia kaytettiin estamaan lian, nesteen ja muiden epapuhtauksien paasy
sekoituskammiosta vakuumipumpulle asti. Suodatin on tarkeassa roolissa kun kaikkien
raaka-aineiden lisaysten jalkeen massan lampdtila nostetaan halutulle tasolle ja kytketaan

vakuumipumppu paalle.
Suodattimen tukkoisuus huomattiin muutamasta seikasta:

e Vakuumipumpun pumppauksesta aiheutuva aani muuttui.
e Paine sekoituskammiossa ja letkuissa alkoi nousta huomattavasti halutusta 600

mbar:sta.
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¢ Tukossa oleva suodatin naytti kastuneelta ja sen vari muuttui.

Mitd pidempaan suodatin oli tukossa sekoituksen aikana, sita suuremmalla

todennakaoisyydella se vaikutti haitallisesti sekoituksessa saadun massan laatuun.
Kaytetyt suodattimet aikajarjestyksessa ja niiden toimivuus:

1 nm suodattimet: eivat sopineet sekoituksiin hyvin silla ne menivat tukkoon jo lyhyenkin

kayton jalkeen.
10 - 50 nm suodattimet: sekoitusten aikaiset hairiot ja katkot vahenivat huomattavasti.

HEPA FILTER suodattimet: eivat menneet tukkoon sekoitusten aikana kaytanndssa

ollenkaan jolloin kaikki katkot vakuumipumpun kayton yhteydessa valtettiin.

5 Menetelmat

5.1 IKA 2.5 sekoittimen sekoitustehon tutkiminen ja sopivan kerralla sekoitettavan

erakoon selvittaminen

Valitun IKA 2.5 HKD sekoittimen toimintaa ja ominaisuuksia tutkittin ennen varsinaisten
sekoitusten aloittamista. Eras tutkittavista asioista oli sekoittimen sekoitustehon
rittavyyden varmistaminen ja oikean Kkerralla sekoitettavan massan annoskoon

selvittaminen.

Alunperin kerralla sekoitettavan massan kooksi suunniteltin 600 g. Testilla haluttiin
varmistaa sekoitustehon riittavyys. Testi suoritettiin niin, etta sekoittimeen punnittiin 600 g
vertailukelpoista vanhaa elastomeerimassaa, jonka tiedettiin kayttaytyvan samalla tavalla
kuin valmistettavat massat. Testimassaan lisattiin pieni maara punaiseksi varjattya
massaa, jonka tarkoituksena oli mitata sekoitustehoa. Varjatyn massan sekoittuminen
muun massan joukkoon mittaisi sekoitustehoa hyvin, silla elastomeerimassa on vaaleaa,

jonka seasta punainen vari erottuisi hyvin.

600 g tulokset on esitetty kuvissa 9-10.



Kuva 9. 600 g massa sekoituskammiossa ennen sekoittimen kaynnistamista.
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Kuva 10. 600 g massa. Sekoitus ollut kdynnissa 8 minuuttia.

600 g erakoon tulokset:

o Elastomeerimassaa takertui sekoittimen sekoituslapoihin ja ne muodostivat
kimpaleita, jotka eivat enaa sekoittuneet kunnolla, vaan saattoivat pyoria
suhteellisen selvasti paikoillaan sekoitinlapaan kiinnittyneena. Nain massaan
muodostui huonosti sekoittuneita kohtia.

o Variaine ei sekoittunut kunnolla eika massasta tullut homogeenista.

Syy massan takertumisiin on massan liian pieni maara sekoituskammiossa. Talldin voi yksi
tai useampi kimpale massaa pyodria kohtaamatta suurta massakeskittymaa sekoituslapojen
pyoriessa toistensa lomitse. Talloin ei osaan massasta kohdistu tarvittavia leikkaus- ja

pyorimisvoimia jolloin sekoitus jaa puutteelliseksi.

Testin perusteella suurempaa 800 g erakokoa kokeiltiin. Tulokset on esitetty kuvassa 11.
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Kuva 11. 800 g massa. Sekoitus ollut kdynnissa 16 minuuttia.

800 g erakoolla sekoittuminen onnistui hyvin. Massan sekoittumistehokkuutta kokeiltiin
varmuuden vuoksi myos 900 g erakoolla, mutta tuloksissa ei havaittu eroa 800 g:n

erakokoon nahden.
Erakoon testausten lopputulokset:

e 600 g — vari sekoittui melko huonosti ja massassa on selvasti sekoittumattomia
kohtia
o 800 g — kauttaaltaan tasavarinen ja yhtenainen massa.

e 900 g - tasavarinen, hyvin sekoittunut ja homogeeninen massa

Alunperin suunniteltu 600 g:n erakoko nostettiin 900 g:aan testitulosten perusteella. 900 g
oli kaytannossa maksimikoko eran suuruudelle, silla sekoituskammioon ei mahdu kerralla
paljon massaa. Kokeiluissa yli 900 g massoilla havaittiin, etta osa massasta painautuu ja
limautuu kiinni kammion seinamiin. Lisaksi myds silikan ja siloksaanifluidin lisdaminen olisi
hankalampaa silla talldin kerralla lisattdvat raaka-aineannokset olisivat niin suuria etta

massaa olisi vaikeaa saada sekoitettua.
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5.2 IKA:lla sekoitettavien elastomeerimassojen lampdtilan nosto eristysta parantamalla

Suurin heikkous pienen mittakaavan IKA sekoittimessa tuotannon sekoittimeen verrattuna
on sen vaikea ja hankala lammonsaately. IKA sekoittimen lammoneristys on huono ja sita
ei alunperinkaan ole suunniteltu kaytettavaksi sellaisissa sekoituksissa joissa massaa on

tarkoitus lammittaa 170 - 180 °C:n lampdtiloihin asti.

Yksi suurimmista pulmista oli se, ettd suoritetuissa testeissd ei kaytetylla IKA
massansekoittimella saatu sekoitettavan massan lampdtilaa 170 - 180 °C:n valille. Vain
nostamalla oljyn lampdtila hyvin korkealla oli massan lampdtila mahdollista saada talle
koko sekoituksen onnistumisen kannalta kriittiselle tasolle. Syyt suuriin lampdéhavidihin
ovat IKA HKD 2.5 laitteen rakenne, eristyksen puuttuminen ja ulkopintojen kuumeneminen
massan lampdétilaa nostettaessa. Lisaksi laitteen |ampdvaippa ei ympardi koko

sekoituskammiota vaan vain sen alaosaa.

IKA massansekoitinta kaytettaessa sen lampdputkissa kiertdva kuuma 06ljy ei saa ylittaa
200 °C:n lampdtilaa tai laite vaurioituu. Testeissa oli kuitenkin havaittu, ettd 200 °C oljy ei
riitd lammittamaan massaa tarpeeksi. Lampdtila saatiin korkeintaan noin 160 °C tasolle, el

tavoitteesta jaatiin vield 10 - 15 °C.
Lampohavioita paatettiin pienentaa laitteen eristysta parantamalla.

Aluksi testattiin kuvassa 12 nakyvaa folioeristysta, jolla sekoitettavan elastomeerimassan

lampdtilaa saatiin nostettua noin 3 - 5 °C.
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Kuva 12. IKA:n pinnoille rakennettu folioeristys.

Lampdohaviot kartoitettiin perusteellisesti lampodkameran avulla. Testeissa
massansekoittimella sekoiteltin  vanhoja massoja, joiden ominaisuudet vastasivat
mahdollisimman pitkalti niitd massoja, joita oli tarkoitus valmistaa. Nain saatiin hyva
kasitys lampohavididen suuruudesta suunnitelluissa tyoskentelylampatiloissa. Kuvissa 13 -

15 nékee hyvin eristyksen vaikutuksen.

IKA HKD 2.5 massansekoittajalle rakennettiin erillinen eristys lasivillasta. Lasivillakerrosta
taydennettiin [ampda eristavalla alumiiniteipilla ja foliolla. Kuvassa 16 on esitetty jo melko
hyvin eristetty IKA HKD 2.5.

Lisaksi sekoitusprosessia muokattiin niin, etta lampdtilan nosto portaistettiin. Taytta
lammitysta ei siis kytketty heti raaka-aineiden lisaysvaiheen paatyttya, vaan lampotilaa
nostettiin jonkin verran jo lisdysvaiheen aikana. Nain saatiin kasvatettua sita lampopiikkia,

joka ajoittuu hetkeen juuri ennen vakuumin kytkemista.
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Kuva 13. Osittain eristetty sekoittimen takaosa ylhaaltapain kuvattuna.

Kuva 14. Sekoitin edesta kuvattuna ja muutama jaljella oleva ongelmakohta.



Kuva 15. Etuseinaman vuotokohdat on saatu tukittua.
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Kuva 16. Sekoittimen oikea seinama on irti ja kansi on auki. Kuvasta nakee hyvin

eristekerroksen paksuuden.

5.3 IKA massansekoittimen vakuumiongelmien ratkaisu

Tuotannossa massaa sekoitettaessa tulee sekoituskammiossa olla noin 600 mbar:n paine
siita eteenpain kun kaikki raaka-aineet on lisatty ja massan lampoétila on saatu nostettua

oikealle tasolle. Sama vaatimus koski siis luonnollisesti myos IKA:lla tehtavia sekoituksia.

Tuotannon massansekoittimeen on kytketty tehokas vakuumipumppu ja sen ohjailuun
sopivat yhteet ja laitteet. IKA massansekoittimella samaan pyritaan erillisella

vakuumipumpulla, joka kytketaan kiinni sekoituskammioon.
Vakuumipumppu kytketaan IKA:aan seuraavasti:

o Typpea syotetaan sekoituskammioon.

o |KA:n sekoituskammiossa on ulostulo, johon kytketdaan sopiva lampoeristetty
kumiletku

e Tama kumiletku kiinnitetaan painemittariin.

o Painemittarin toiseen paahan laitetaan kumiletku, joka johdetaan suodatinkiekkoon.
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e Suodatinkiekon toisesta paasta kumiletku kiinnitetaan saadettavaan ilmaventtiiliin,
jolla sekoituskammion painetta ohjataan.

¢ llmaventtiilin toisesta paasta kumiletku ohjataan viimein vakuumipumppuun.
Jarjestelman toimintaperiaate on seuraava:

e Vakuumipumpun imuvoima synnyttaa vakuumin sekoituskammioon.

e Painemittari nayttaa sekoituskammiosta suodattimelle asti vallitsevan paineen.

¢ llmaventtiillla voidaan saadella vakuumin tasoa: jos venttiili on kiinni, pyrkii
vakuumipumppu tayteen vakuumiin ja yleensa saavuttaa noin 20 - 50 mbar:n
paineen — eli alipaineen. Mitd enemman auki ilmanottoventtiili on, sita 1ahempana
normaalipainetta (1013 mbar) sekoituskammion paine on. Nain siis saadellaan

sekoituskammion painetta.

Vakuumipumpulla saavutettavan alhaisimman mahdollisimman paineen taso vaihtelee
suuresti massansekoittimen tiiviydesta riippuen. Lisaksi sekoituskammion eri seinamilla
olevien mustien kumitiivisteiden pitaa olla hyvin paikallaan ja mahdollisimman puhtaita.
Jos kumitiivisteet ovat huonosti paikoillaan tai sekoituskammion seinamia ei ole kiristetty
kunnolla, vuotaa sekoituskammioon ilmaa vakuumipumpun ollessa paalla. Talldin mita
pahempi vuoto on, sitd kauemmas jaadaan vakuumipumpun maksimivakuumista (20-30

mbar).

Ongelmaksi muodostui ajoittainen vakuumin heikko teho. Pahimmillaan vakuumipumppu
ei saanut imettya painetta 600 mbar:ia alemmas vaikka sen pitaisi paasta jopa 30 mbar

tasolle.

Sekoituskammion kannen eriste ja molempien seinien eristeet olivat likaisia joten niita

huollettiin tarpeen mukaan. Kuvassa 17 nakyy kannen tiiviste.
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Kuva 17. Kannen tiiviste on vaihdettu toisenlaiseen kokeiluja varten.

llmaa paasi sekoituslapojen akseleiden kaulusten valeista sekoituskammioon. Akseleiden
kaulukset ovat ne kohdat, joista IKA HKD 2.5:n kaksi sekoituslapaa tyontyvat
sekoituskammioon. liman kulkeutuminen sekoituskammioon havaittiin parhaiten niin, etta
jauhemaista silikaa tuprutettiin sekoittimen paalle sekoituslapojen pyoriessa taydella

teholla ja vakuumipumpun ollessa kaynnissa.

Seuraavaksi pulverimaista silikaa ripoteltin  sekoituskammion sisapuolelle ja
vakuumipumpun letkujen paikkaa vaihdettiin. Talldéin vakuumipumppu puhalsi ilmaa
sekoituskammion sisaan, jolloin sinne muodostui ylipaine. Ylipaine pyrki tasaantumaan
niin, etta ylimaarainen paine purkaantui sielta mistd se helpoiten paasi kuljettaen

jauhemaista silikaa ilmavirtauksen mukana.

Vuotokohta tukittiin kayttamalla vakuumirasvaa, jota kaytetaan tiivistyksen parantamiseen.

Kuvassa 18 nakyy vakuumirasvan kayttd vuotokohtien tukkimisessa.
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Kuva 18. Vakuumirasvaa on juuri laitettu kaulusten alle.

5.4 Muutamissa sekoitetuissa massoissa ilmenneet varivirheet ja vian korjaus

Suunniteltujen sekoitusten loppupuolella muutamasta perakkain sekoitetusta massasta tuli
variltdan hyvin sinertavia. Normaalisti sekoitetut massat olivat hyvin vaaleita, lahes

valkoisia

IKA HKD 2.5 sekoittimessa on kaksi toisiensa lomitse pyorivaa sekoituslapaa, jotka
tyontyvat sekoituskammion |api vaakasuoraan. Molempia sekoituslapoja pyorittaa akseli,
joka tulee toisesta sekoituskammion seinamastda lapi ja menee ulos toisesta.

Lapimenokohdissa on tiivisteet ja niita suojelee ulkopuolelta pienet metalliset suojuspalat.
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Kuva 19. Molempien sekoitusakseleiden ylemmat suojuspalat on otettu pois. Alemmat

palat ovat viela paikallaan. Mustaa likaa on nahtavissa kuvassa.

Suojuspalat irrotettiin ja tiivistelevyjen kunto tutkittiin. Tiivistelevyjen havaittiin olevan melko
likaisia, mutta ennen kaikkia jonkinlaista mustaa likaa naytti olevan tiivistelevyjen
reunoissa, eli sekoitusakseleiden lomissa. Kuvassa 19 punaiset nuolet osoittavat

likaantuneita kohtia.

Likaantuneita kohtia putsattiin ja jokaisen putsauksen valissa sekoitettiin uusi testimassa.
Pikkuhiljaa massojen varivirheet korjaantuivat ja kuvassa 19 nakyvat likaantuneet kohdat

pysyivat puhtaina.

Syy massojen varjaantymiseen oli I0ytynyt. Vanhan Elastomeeri A:n kayttd putsauksen
apuna auttoi, silla sekoitettaessa vanhaa massaa sekoittimeen kohdistuu samoja vaanto-,

kitka- ja muita voimia joita siihen kohdistuu uuttakin massaa sekoitettaessa.

Likaisuus oli mita varmimmin johtunut aikaisemmin kaytetystda vakuumirasvasta.
Vakuumirasvalla oli paikattu vuotavia kohtia kun vakuumin kanssa oli ollut ongelmia.
Vakuumirasvan laittamisen jalkeen oli tehty useita sekoituksia ilman mitaan ongelmia tai
oireita. Jostain syysta tarpeeksi monen sekoituskerran jalkeen vakuumirasvaa oli ilmeisesti

kulkeutunut sekoituskammion ulko- ja sisdseinan valiseen tilaan. Siella se oli kuumuuden
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ja kitkan ansiosta likaantunut, jonka jalkeen sitd kulkeutui valmistettavien massojen

sekaan.

5.5 Viskositeetin ja aktiivisuuden mittaus

Sekoitettujen elastomeerimassojen viskositeetti ja aktiivisuus mitattiin kayttamalla RPA

2000 Alpha Technologies reometria, joka on esitetty kuvassa 20.

v

ALEIA
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Kuva 20. Viskositeetin ja aktiivisuuden mittaukseen kaytetty reometri. ®

RPA 2000 reometrilla mitataan sekoitettujen elastomeerimassojen viskositeetti ja elastiset
ominaisuudet seka niiden Elastomer A -muodossa ettd ristisilloittaja peroksidia

sisaltavassa Elastomer B -muodossa.

RPA 2000 on helppo ja nopea kayttaa. Mitattavia parametreja ovat esimerkiksi [ampdtila,
varahtelymittaukset seka aika. Naytteeseen kohdistettavaa varahtelykulmaa, lampdétilaa ja

vaantdmomenttia voidaan mitata erittain tarkasti. 8
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Aktiivisuuden mittauksessa kaytettiin reagenssina titaani (1V) isopropoksidia, joka haihtuu
paastessaan kosketuksiin ilman kanssa. Reagenssia sailytetaan eksikaattorissa ja sita

kasiteltaessa kaytetaan aina hanskoja. Tyossa kaytettiin yritys A:n tydohjeita.
Viskositeetti ja aktiivisuus mitattiin seuraavalla menetelmalla:

Aluksi tehtiin mitattavasta Elastomer A:sta kaksi 5 g:n naytepalloa. Naytepallot puristettiin
reometrissa. Viskositeetti laskettiin ottamalla keskiarvo rinnakkaisten naytepallojen

viskositeeteista.

Seuraavaksi punnittin 15,0 £ 0,1 g Elastomer A:ita ja se laitettiin sekoittumaan
minisekoittimeen, jonka sekoitusnopeudeksi asetettin 15 rpm. Sekoituskammioon
pipetoitiin 200 pl titaani (IV) isopropoksidia, jonka jalkeen massaa sekoitettiin 10 minuuttia.
Sekoituksen lopuksi massasta tehtiin kaksi 5 g:n naytepalloa ja niiden viskositeetti mitattiin
reometrilla. Naiden kahden pallon viskositeettien keskiarvo laskettiin ottamalla keskiarvo

rinnakkaisten naytepallojen viskositeeteista.

Aktiivisuus saatiin kun titaani (V) isopropoksidia sisaltavien naytepallojen viskositeetin
keskiarvo jaettiin titaani (IV) isopropoksidia sisaltamattomien naytepallojen viskositeetin

keskiarvolla.

5.6 Silloittamisprosessi

IKA HKD 2.5 sekoittimella sekoitettuihin Elastomer A -elastomeerimassoihin lisataan
ristisilloituskatalyytti peroksidia liitteen 2 mukaan. Peroksidin sekoitus Elastomer A -
massaan suoritettiin yksinkertaisella kaksitelasekoittimella. Tyossa kaytettiin yritys A:n

tydohjeita. Nain saadut Elastomer B -massat silloitetaan.
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6 Tulokset

6.1 Suoritetut elastomeerisekoitukset

Useiden epaonnistuneiden sekoitusten jalkeen saatiin lopulta 37 kpl Elastomer A ja 37 kpl
Elastomer B -massoja sekoitettua. Kaikille 37:lle Elastomer A- ja Elastomer B -massoille
tehtiin samat analyysit. Elastomer A -massoista analysoitiin viskositeetti ja aktiivisuus.
Elastomer B -massoista analysoitiin viskositeetti ja silloittuminen. Analyysitulokset on
esitetty liitteissa 3 ja 4. Analyysit suoritettiin yritys A:n omien kvalifioitujen ja testattujen
analyysimenetelmien mukaan. Joidenkin tulosten kohdalla olevat nollat tarkoittavat ettei
kyseisia analyyseja tarvinnut tehda, silla kyseisella Elastomer A -massalla oli identtinen
koostumus jonkun toisen Elastomer A -massan kanssa. Tallaiset massat eroavat

toisistaan kuitenkin Elastomer B -muodoiltaan.

Alkuperainen tavoite oli valmistaa 38 kpl massoja. 37 kappaletta massoja saatiin
sekoitettua eli vain yksi sekoitus epaonnistui - massa M38_A. Kyseinen sekoitus tiedettiin
etukateen yhdeksi vaikeammista ja sen tarkoitus olikin hahmotella ja tunnustella sita rajaa,
jota vaikeampia massoja tuskin on mahdollista saada sekoitettua. Massan vaikeusaste
johtuu pienesta maarasta siloksaanifluidia, suuresta maarasta silikaa seka kaytetyn silikan

suuresta pinta-alasta. Eli kaikki sekoitusta vaikeuttavat tekijat yhdessa massassa.

Onnistuneiden sekoitusten lopputuloksina saatiin homogeenisia, puhdasvarisia ja kirkkaita

elastomeerimassoja.

Massan sekoituksen epaonnistuessa oli lopputuloksena kasa pienid jauhomaisen silikan
peittamia kuivia kokkareita, joita oli mahdotonta saada menemaan sekaisin edes

suurillakaan puristus- ja leikkausvoimilla.

Sekoituksia tehtdessa huomattiin, ettd aiemmin selitetty massan vaikeusaste osoitti
yleensa etukateen ennen sekoituksen aloittamista jo mahdollisten ongelmien maaran ja

sekoituksen keston.

6.2 Elastomer A -tulosten analysointi

Elastomer A -vaiheen tuloksia on erittdin vaikeaa analysoida, silla 37 massaa ja 3

muuttujaa on vaikea yhdistelma. Massoja on vaikeaa verrata toisiinsa silla niissa on eri
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maara silikaa, silikoilla 6 eri pinta-alaa seka massoissa on eri maara siloksaanifluidia.

Elastomer A -massojen analyysitulokset on esitetty liitteessa 3.

Tiedetaan, ettd mitd enemman massassa on silikaa suhteessa siloksaanifluidiin, sita

viskoosimpaa massan pitaisi olla.

Tiedetaan, ettd mitd suurempi on massassa kaytetyn silikan pinta-ala, sitd viskoosimpaa

massan pitaisi olla.
Naiden tietojen pohjalta lasketaan kaikille massoille silikan painokerroin.
Silikan painokerroin = (Silikan maara * Silikan pinta-ala) / Siloksaanifluidin maara.

Silikan painokerroin siis kertoo, miten suuri osuus massasta on silikaa massan muihin
raaka-aineisiin ndhden. Silikan painokerroin on siis suuri, jos silikan maara on suuri ja/tai
silikan pinta-ala on suuri seka lisaksi siloksaanifluidia on vahan. Toisin sanoen, silikan
painokerroin on siis pieni jos silikaa on vahan ja/tai silikan pinta-ala on pieni seka lisaksi

siloksaanifluidia on paljon suhteessa silikaan.
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Viskositeetti suhteessa silikan painokertoimeen
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Kuvio 2. Viskositeetti suhteessa silikan painokertoimeen.

Kuvaajan 2 perusteella voidaan sanoa etta mekaanisilta ominaisuuksiltaan massat ovat
varsin lahella toisiaan suhteessa niiden raaka-aine koostumukseensa.. Tuloksesta voidaan
myOs paatella ettd massojen keskinainen vertailukelpoisuus on hyva ja niiden samalla
tavalla valmistaminen on onnistunut hyvin. Massojen raaka-aineiden suhde nakyy
viskositeettituloksissa hyvin silla silikan painokertoimen kasvaessa myos viskositeetti

kasvaa.
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Aktiivisuus suhteessa silikan painokertoimeen
R?=0,8285
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Kuvio 3. Aktiivisuus suhteessa silikan painokertoimeen.

Aktiivisuus kertoo miten paljon vapaita -OH -ryhmia elastomeerimassaan sekoittuneen
silikan pinnalla on. Kuvaajasta 3 voidaan paatella etta silikan painokertoimen noustessa
aktiivisuus laskee. Silikan painokertoimen noustessa massan suhteellinen siloksaanifluidin
osuus laskee. Talléin sita on kuitenkin sopiva maara sitomaan suurin osa silikan pinnalla
olevista vapaista -OH -ryhmista. Kun silikan painokerroin laskee, eli siloksaanifluidin osuus
massassa nousee, myods aktiivisuus nousee. Siloksaanifluidin osuuden noustessa
siloksaanifluidi kylla sitoutuu tehokkaasti silikan pinnalla oleviin vapaisiin -OH -ryhmiin,
mutta siloksaanifluidin omat -OH ryhmat jaavat talldin vapaaksi koska talloin
siloksaanifluidia on enemman kuin tarpeeksi. Siloksaanifluidin osuutta kasvatettaessa
ylimaaraisen siloksaanifluidin osuus kasvaa jolloin myos sen omien vapaiden -OH ryhmien

maara kasvaa ja tata kautta myos aktiivisuus kasvaa.

Tulos on looginen silla kasvava aktiivisuus johtuu siloksaanifluidin liian suuresta maarasta.
Silikan -OH -ryhmat on jo sidottu mutta talldin siloksaanifluidissa olevat vapaat -OH -

ryhmat nostavat aktiivisuutta.
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6.3 Elastomer B -tulosten analysointi

Elastomer B: Viskositeetin verrannollisuus elastisen moduulin maksimiin

R? = 0,9564
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Kuvio 4. Viskositeetin verrannollisuus elastisen moduulin maksimiin.
Elastomer B -massojen analyysitulokset on esitetty liitteessa 4.

Massan mitattu viskositeettiarvo on suorassa korrelaatiossa silloittumisen aikana mitatun
maksimimoduulin kanssa. Mitd suurempi massan viskositeetti, sen jaykempi ja liiketta
vastustavampi se on. Mita suurempi elastinen moduuli, sen kumimaisempi ja sen
suuremmalla voimalla massa vastustaa liiketta. Kuvaajassa 4 nahtava nain suora
korrelaatio viskositeetin ja elastisen moduulin maksimin valilla on siis erittain looginen ja
kertoo massojen tasaisesta laadusta. Pienet erot johtuvat massojen valisista

koostumuseroista (silikan maara ja pinta-ala seka siloksaanifluidin maara).
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Elastomer B: Viskositeetin verrannollisuus elastisen moduulin minimiin
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Kuvio 5. Viskositeetin verrannollisuus elastisen moduulin minimiin.

Aivan kuten venytysta vastustavan voiman maksimiarvo eli elastisen moduulin maksimi,
my0Os venytysta vastustavan voiman minimiarvo eli elastisen moduulin minimi on suoraan
korrelaatiossa viskositeetin kanssa. Kuvaajan 5 osoittama tulos vahvistaa viskositeetin ja

massan kumisuuden eli elastisen moduulin valista selvaa yhteytta.

7 Johtopaatelmat

Opinnaytetyon (ja projektin taman osan) lopullisena tavoitteena oli saada sekoitettua suuri

maara erilaisia elastomeerimassoja onnistuneesti.

Yhdessa vaiheessa jopa naytti silta, ettd projekti saattaisi keskeytya tai lykkaantya
teknisten vaikeuksien vuoksi. Suurimman esteen muodosti sekoitettavan massan
lampdtilan kanssa olleet ongelmat, silla tarpeeksi korkean lampdotilan tiedettiin olevan

oleellinen seikka massojen onnistumisten kannalta.

Seuraavia suuria esteita olivat vakuumin kanssa olleet ongelmat ja lopuksi omituiset
varivirheet tehdyissd massoissa. Nama ongelmat kuitenkin ratkaistiin ja suunnitellut

sekoitukset saatiin tehtya.
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Massojen analyysit osoittavat, etta massojen teko on onnistunut silla niiden resepteissa eli
raaka-aine koostumuksissa olevat erot heijastuvat suoraan niistd analysoituihin
ominaisuuksiin: esimerkiksi viskositeettiin, aktiivisuuteen ja elastiseen moduuliin. Nain
suora korrelaatio osoittaa etta kehitetty sekoitusmenetelma ja IKA sekoittimeen tehdyt
muutokset ja korjaukset ovat olleet onnistuneita. Valmistuspoytakirjan kayttd on edistanyt
eri sekoitusten keskindista samankaltaisuutta ja varmistanut, etta eri sekoitukset on tehty
samalla tavalla. Elastomer A -massojen analyysitulokset eivat ole aivan yhta lineaarisia
kuin Elastomer B -massojen analyysitulokset. Tama johtuu Elastomer A -massojen
sekoitusprosessissa iimenneista ongelmista, mm. lampdtila-, paine- ja
sekoittumisongelmista. Lisaksi Elastomer A -massojen sekoitusmenetelmaa ja
sekoituksissa kaytettavaa IKA HKD 2.5 massansekoittajaa paranneltin kun puutteita
havaittin. Tama menetelman ja laitteen hienoinen muokkaus joidenkin massojen valilla
aiheuttaa lievaa epalineaarisuutta Elastomer A -massojen analyysituloksiin. Silti selvat
riippuvuudet reseptin  ja analysoitujen ominaisuuksien  valilla osoittavat

sekoitusmenetelman toimivan luotettavasti ja toistettavasti.

Koska sekoitettujen elastomeerimassojen analyysit osoittivat selvaa korrelaatiota
massojen raaka-aine koostumusten ja niiden mitattujen ominaisuuksien valilla, osoittaa se
tuotannon suuren mittakaavan sekoitusprosessin pohjalta kehitetyn pienen mittakaavan
sekoitusprosessin toimivan halutulla tavalla ja nain myds sekoitusprosessin mittakaavan

pienentamisen onnistuneen.

Sekoitusprosessin toimintavarmuus, toistettavuus ja hyddynnettavyys voidaan myos
katsoa hyvaksi silla valmistuspoytakirjojen avulla saadaan sekoitettua sellaisia massoja,
joiden viskositeettia, aktiivisuutta ja silloittumisominaisuuksia voidaan arvioida melko
tarkasti jo ennen varsinaista sekoituksen suorittamista. Erilaisten massojen raaka-
ainekoostumusta eli reseptia ja sen vaikutusta voidaan etukateen pohtia kayttaen hyvaksi

analyysitulosten perusteella laadittuja lineaarisia kuvaajia.

Projektin alkupuoli eli taman opinnaytetydon sisaltd saatiin valmiiksi kun massat oli
sekoitettu ja analysoitu. Sekoitetut massat siirrettiin yritys A:n jatkotutkimuksiin, ja niita

kaytetaan tuotekehityksessa.
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Elastomer A -massojen koostumukset

LITE 1 1(2)

Silikan
Silikan | pinta- | Silikan | Valmistettava
Polysiloksaanin | Siloksaanifluidin | Siloksaanifluidin | maara | ala maara |Elastomer A
maara (g) maara (%) maara (g) (%) (mzlg) (9) maara (g) Eranumero
482 12,0 108 34,5 255 311 900 M1_A
482 12,0 108 34,5 255 311 900 M2_A
482 12,0 108 34,5 255 31 900 M3_A
482 12,0 108 34,5 255 31 900 M4_A
500 10,0 90 34,5 255 311 900 M5_A
486 11,5 104 34,5 255 311 900 M6_A
473 13,0 117 34,5 255 311 900 M7_A
455 15,0 135 34,5 255 311 900 M8_A
504 12,0 108 32,0 255 288 900 M9_A
482 12,0 108 34,5 255 311 900 M10_A
468 12,0 108 36,0 255 324 900 M11_A
450 12,0 108 38,0 255 342 900 M12_A
482 12,0 108 34,5 160 311 900 M13_A
482 12,0 108 34,5 200 311 900 M14_A
482 12,0 108 34,5 300 31 900 M15_A
482 12,0 108 34,5 130 311 900 M16_A
482 12,0 108 34,5 380 311 900 M17_A
482 12,0 108 34,5 255 311 900 M18_A
482 12,0 108 34,5 255 311 900 M19_A




Elastomer A -massojen koostumukset

LITE 12(2)

Silikan
Silikan | pinta- | Silikan | Valmistettava
Polysiloksaanin | Siloksaanifluidin | Siloksaanifluidin | maara | ala maara |Elastomer A
maara (g) maara (%) maara (g) (%) (mzlg) (9) maara (g) Eranumero
482 12,0 108 34,5 255 311 900 M20_A
482 12,0 108 34,5 255 311 900 M21_A
500 10,0 90 34,5 255 311 900 M22_A
450 12,0 108 38,0 255 342 900 M23 A
482 12,0 108 34,5 380 311 900 M24_A
482 12,0 108 34,5 255 311 900 M25 A
468 10,0 90 38,0 255 342 900 M26_A
500 10,0 90 34,5 380 311 900 M27_A
500 10,0 90 34,5 255 311 900 M28_A
450 12,0 108 38,0 380 342 900 M29_A
450 12,0 108 38,0 255 342 900 M30_A
482 12,0 108 34,5 380 311 900 M31_A
504 12,0 108 32,0 255 288 900 M32_A
482 12,0 108 34,5 255 311 900 M33_A
477 15,0 135 32,0 255 288 900 M34_A
455 15,0 135 34,5 130 311 900 M35 _A
504 12,0 108 32,0 130 288 900 M36_A
477 15,0 135 32,0 130 288 900 M37_A
468 10,0 90 38,0 380 342 900 M38_A




Elastomer B -massojen koostumukset

LITE 2 1(2)

Kaytettava Lisattavan peroksidin Lisattavan peroksidin

Elastomer A osuus maara

maara (g) (%) nominaali-maarasta | (g) Erdnumero
200 100 2,2 M1_B
200 100 2,2 M2_B
200 100 2,2 M3_B
200 100 2,2 M4_B
200 100 2,2 M5_B
200 100 2,2 Mé6_B
200 100 2,2 M7_B
200 100 2,2 M8_B
200 100 2,2 M9 B
200 100 2,2 M10_B
200 100 2,2 M11_B
200 100 2,2 M12_B
200 100 2,2 M13_B
200 100 2,2 M14_B
200 100 2,2 M15_B
200 100 2,2 M16_B
200 100 2,2 M17_B
200 80 1,76 M18_B
200 90 1,98 M19_B




Elastomer B -massojen koostumukset

LITE 2 2(2)

Kaytettava Lisattavan peroksidin Lisattdavan peroksidin

Elastomer A osuus maara

maara (g) (%) nominaali-maéarasta | (g) Eranumero
200 110 2,42 M20_B
200 120 2,64 M21_B
200 100 2,2 M22_B
200 100 22 M23_B
200 100 2,2 M24_B
200 120 2,64 M25_B
200 100 2,2 M26_B
200 100 2,2 M27_B
200 120 2,64 M28_B
200 100 22 M29 B
200 120 2,64 M30_B
200 120 2,64 M31_B
200 100 2,2 M32_B
200 80 1,76 M33_B
200 100 2,2 M34_B
200 100 22 M35_B
200 100 22 M36_B
200 100 2,2 M37_B
200 100 2,2 M38_B




Elastomer A -massojen analyysitulokset LITE 3 1(2)

Aktiivisuus =
Viskositeetti
Viskositeetti | reagenssilla KA | Silikan Silikan
Elastomer | Viskositeetti/ | reagenssilla/ | / Viskositeetti maara | Siloksaanifluidin| pinta-ala
A -erd n*(2 Hz) KA. | n*(2 Hz) KA. KA (9) maara (g) (m?%g)

13432 28345 2,110 311 108 255
12515 27817 2,223 311 108 255
13563 32919 2,427 311 108 255
13432 31726 2,362 311 108 255
12233 25414 2,077 311 90 255
12220 27189 2,225 311 104 255
12276 30116 2,453 311 117 255
12703 28069 2,210 311 135 255
10118 25228 2,493 288 108 255

0 0 0,000 311 108 255
13332 32196 2,415 324 108 255
15749 31249 1,984 342 108 255
10169 26853 2,641 311 108 160
11268 24344 2,161 311 108 200
14853 28217 1,900 311 108 300
7493 23084 3,081 311 108 130
14271 26427 1,852 311 108 380
12425 26696 2,149 311 108 255
12150 26708 2,198 311 108 255




Elastomer A -massojen analyysitulokset LIITE 3 2(2)
Aktiivisuus =
Viskositeetti
Viskositeetti | reagenssilla KA | Silikan Silikan
Elastomer | Viskositeetti/ | reagenssilla/ | / Viskositeetti maara | Siloksaanifluidin| pinta-ala
A -erd n*(2 Hz) KA. | n*(2 Hz) KA. KA (9) maara (g) (m?%g)
M20_A 0 0 0,000 311 108 255
M21_A 12203 29416 2,411 311 108 255
M22_A 0 0 0,000 311 90 255
M23_A 18102 36946 2,041 342 108 255
M24_A 15891 28514 1,794 311 108 380
M25_A 0 0 0,000 311 108 255
M26_A 17480 32955 1,885 342 90 255
M27_A 17399 26642 1,531 311 90 380
M28_A 0 0 0,000 311 90 255
M29_A 20289 37619 1,854 342 108 380
M30_A 0 0 0,000 342 108 255
M31_A 0 0 0,000 311 108 380
M32_A 10665 25613 2,402 288 108 255
M33_A 0 0 0,000 311 108 255
M34_A 10423 27591 2,647 288 135 255
M35_A 7789 21908 2,813 311 135 130
M36_A 6722 19085 2,839 288 108 130
M37_A 6790 18912 2,785 288 135 130




Elastomer B -massojen analyysitulokset

LITE 4 1(2)

SILLOITTUMINEN
Max | T90%

S’ S Max | S' | cure |Scorch2 | Silikan Silikan

Elastomer | Viskositeetti/ | max/ | min/ | S'rate/ | rate/ | time/ | time/ | maara | Siloksaanifluidin | pinta-ala
B -era n*(2 Hz) dNm [dNm| °C min | min min (9) maara (g) (mzlg)
M1_B 12056 14,7111,48 | 1146 | 0,42 | 1,18 0,39 311 108 255
M2_B 11301 14,44 11,38 | 114,7 10,43 | 1,17 0,39 311 108 255
M3_B 12219 14,89 1,46 | 1146 | 0,42 | 1,36 0,38 311 108 255
M4_B 12056 14,69| 1,46 | 1146 | 0,42 | 1,46 0,39 311 108 255
M5_B 11388 14,99| 1,5 | 1146 | 042 | 1,31 0,39 311 90 255
M6_B 11392 14,55 1,42 | 1146 | 0,42 | 1,25 0,39 311 104 255
M7_B 11455 14,01]1,36 | 114,7 | 0,42 | 1,32 0,39 311 117 255
M8_B 11644 13,2211,28 | 1147 1042 | 14 0,4 311 135 255
M9 _B 9596 12,67 1,14 | 114,7 | 0,43 | 1,22 0,4 288 108 255
M10_B 11611 14,53 1,44 | 1147 | 0,42 | 1,15 0,38 311 108 255
M11_B 12708 15,567 1,59 | 114,7 | 0,42 | 1,44 0,38 324 108 255
M12_B 15162 17,58 1,94 | 1147 |041| 19 0,37 342 108 255
M13_B 8995 12,39 1,31 1147 | 0,42 | 1,25 0,4 311 108 160
M14_B 10206 12,67 1,36 | 114,7 | 0,43 | 1,27 0,4 311 108 200
M15_B 14002 16,02 | 1,78 | 114,7 | 0,44 | 2,19 0,4 311 108 300
M16_B 7149 11,46/ 0,89 | 1147 | 0,41 | 1,24 0,4 311 108 130
M17_B 14146 17,66 1,71 | 1147 | 0,44 | 1,65 0,39 311 108 380
M18_B 11780 13,79 1,41 114,8 | 0,47 | 1,44 0,45 311 108 255
M19_B 11437 13,82]1,39 | 114,7 10,44 | 1,29 0,42 311 108 255




Elastomer B -massojen analyysitulokset

LITE 4 2(2)

SILLOITTUMINEN
Max | T90%

S’ S Max | S' | cure |Scorch2 | Silikan Silikan

Elastomer | Viskositeetti/ | max/ | min/ | S'rate/ | rate/ | time/ | time/ | maara | Siloksaanifluidin | pinta-ala
B -era n*(2 Hz) dNm [dNm| °C min | min min (9) maara (g) (mzlg)
M20_B 11566 14,4511,43 | 1146 1041 | 1,14 0,38 311 108 255
M21_B 11553 14,9311,47 1146 |1 04 | 1,08 0,36 311 108 255
M22_B 12188 15,563 1,54 | 114,6 | 0,44 | 1,74 0,40 311 90 255
M23_B 16478 19,15]12,18 | 114,6 | 0,41 | 3,11 0,36 342 108 255
M24_ B 15540 18,52 1,97 | 114,7 | 0,44 | 2,65 0,39 311 108 380
M25 B 11919 14,96 1,46 | 1146 | 04 | 1,59 0,37 311 108 255
M26_B 16827 20,76|2,44 | 114,6 | 0,41 | 2,97 0,36 342 90 255
M27_B 18114 22,16 | 2,7 | 114,7 | 0,44 | 2,51 0,37 311 90 380
M28 B 11244 15,15 1,5 [ 1145 04 | 1,31 0,37 311 90 255
M29_B 20255 2259| 2,8 | 114,7 | 0,45 3,93 0,39 342 108 380
M30_B 14846 17,62 1,88 | 114,56 | 0,39 | 2,05 0,35 342 108 255
M31_B 13620 17,61 1,66 | 1146 | 0,44 | 1,55 0,39 311 108 380
M32_B 9698 12,9 [ 1,17 | 1145 10,44 | 1,17 0,42 288 108 255
M33_B 11823 13,9311,44 | 1147 10,47 | 1,39 | 0,450 311 108 255
M34_B 9587 11,3 [ 1,01 ] 114,8 | 0,44 | 1,34 | 0,430 288 135 255
M35_B 6686 9,77 1 0,7 | 1145|042 | 1,34 | 0,430 311 135 130
M36_B 6166 9,61 [0,65]| 1146 |042| 1,23 | 0,430 288 108 130
M37_B 5986 8,97 | 0,61 ] 1146 [0,42]| 1,32 | 0,440 288 135 130




